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RESUMEN 
 
La investigación se desarrolló en 4 fases. La primera fase consistió en la 
extracción de los ácidos fúlvicos  a partir de un carbón de tipo lignito procedente 
de la frontera entre Cundinamarca y Boyacá; la extracción se realizó empleando    
Hidróxido de Sodio (NaOH) 2M, luego de separar la parte insoluble (huminas), se 
dividió la parte soluble en cuatro muestras y cada una de estas se acidifico con 
diferentes ácidos (ácido cítrico, ácido Clorhídrico, ácido Fosfórico). Posteriormente 
se finalizó con la separación de los Ácidos Fúlvicos (solución) de los Ácidos 
Húmicos (Sólido). La segunda fase consistió en la concentración de las muestras, 
por medio de liofilización y su debida caracterización. En la tercera fase se 
procedió a realizar patrones de ácidos fúlvicos a partir del producto liofilizado, los 
cuales se utilizaron  en la elaboración y aplicación de un test de jarras a muestras 
de aguas congénitas donadas por un laboratorio ambiental. Finalmente se 
procedió a realizar el análisis de los resultados obtenidos  de la remoción  de 
metales pesados (Mercurio, Arsénico, Plomo y Cadmio) y cloruros, empleando el 
software estadístico IBM SPSS Statistics 22. Se concluyó que empleando los 
ácidos fúlvicos en aguas congénitas, hay remoción tanto de metales pesados 
como cloruros independientemente del tratamiento que se emplee, sin embargo 
existe un mayor porcentaje de remoción según la especie iónica de cada metal. 
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JUSTIFICACIÓN 
 
En Colombia y en el mundo diariamente se extrae petróleo principalmente con el 
fin de emplearlo como fuente de obtención de energía;  esta extracción trae como 
consecuencia un alto impacto ambiental que puede verse reflejado en la cantidad 
de agua que se utiliza para su explotación. En promedio se pueden consumir 
cerca de 632 millones de barriles de agua para producir 441 millones de barriles 
de petróleo, esto se debe a que el agua que se introduce y extrae, se mezcla con 
agentes químicos (por el momento se conocen alrededor de 260 compuestos 
químicos, esto con el fin de evitar la contaminación del petróleo y corrosión de las 
instalaciones).  Por ello las aguas contienen desmulsificantes, antiespumantes, 
antioxidantes, entre otros, aportando una cantidad considerable de cationes como 
calcio, sodio y hierro a parte del alto contenido de sulfuro, bicarbonatos y metales 
pesados (Arsénico, Cadmio, Cobalto, Cromo, Mercurio, Molibdeno, Níquel y 
Plomo), que ya se encuentran, también existe una gran cantidad de cloruros que 
se encuentran en concentraciones de 150000 a 180000ppm. [1, 2, 3,5] 
La presente investigación busca generar una alternativa que ayude a minimizar el 
impacto ambiental, creado por la extracción del petróleo, para ello se propone 
aprovechar otro recurso natural muy importante para nuestro país como es el 
carbón, específicamente los carbones de bajo rango tienen sustancias húmicas, a 
partir de los cuales se planea extraer ácidos fúlvicos, empleados usualmente en la 
industria para la preparación de fertilizantes.  
 
Los ácidos fúlvicos y ácidos húmicos son  compuestos que  se caracterizan por 
presentar una capacidad quelatante, según investigaciones previas de la línea de 
investigación de carbones de la Universidad de Ciencias Aplicadas y Ambientales 
(UDCA), los ácidos húmicos han presentado un aporte en la remoción de metales 
pesados, esta investigación espera que los ácidos fúlvicos presenten las mismas 
características a través de la formación de complejos disminuyendo el impacto de 
estos elementos en el agua. [2, 5,14]. 
 
Es importante saber que Colombia cuenta con recursos naturales como el carbón, 
cerca de 7.063 millones de toneladas, distribuida en las cordilleras (Oriental, 
Central y Occidental) y en la Costa Atlántica siendo esta ultima el 90% del carbón 
térmico y el 98% del carbón en el territorio nacional. Teniendo en cuenta esta 
riqueza natural que posee Colombia y los problemas ambientales que existen 
como la explotación petrolera, esta investigación busca minimizar el impacto 
12 
 
ambiental generado con los mismos recursos naturales,  y promover conciencia en 
el personal académico de la universidad, con el propósito de centrar mayores 
investigaciones en donde su objetivo principal sea enfocado en la disminución de 
los problemas que generan un alto impacto ambiental. [4].   
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OBJETIVOS 
 
OBJETIVO GENERAL 
 
Evaluar la remoción  metales y cloruros  de aguas congénitas empleando ácidos 
fúlvicos extraídos  de carbón tipo lignito como sustancia quelatante. 
 
OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 
1. Extraer ácidos fúlvicos a partir de carbón tipo lignito, mediante el método de 
extracción por hidróxido de sodio y determinar  su rendimiento. 
2. Determinar el pH en el que las aguas congénitas mezcladas con los ácidos 
fúlvicos promueven una mejor actividad quelatante. 
3. Determinar qué concentraciones de ácidos fúlvicos son las más adecuadas 
para le ejecución del análisis de remoción.  
4. Cuantificar los metales pesados y cloruros, que se encuentran presentes en 
aguas congénitas antes y después del proceso de remoción  
5. Analizar la actividad quelatante de los ácidos fúlvicos teniendo como valor 
de referencia  el  porcentaje de  remoción de metales pesados y cloruros. 
6. Realizar análisis estadístico de los datos para clasificar el orden de 
remoción en los metales pesados, cloruros y tratamiento. 
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INTRODUCCIÓN 
 
La problemática de la investigación se basa en la fractura hidráulica; es un método 
utilizado para la extracción de petróleo que ayuda a estimular  el flujo de la salida 
de hidrocarburos.   
Actualmente Colombia produce más de un millón  de barriles de petróleo. Una de 
las mayores problemáticas es el uso de agua para la fractura convirtiéndose en 
una problemática ambiental, ya que esta es revertida y llega a aguas 
subterráneas, riachuelos, acuíferos y quebradas es decir aguas dulces. [1] 
Estas aguas contienen altos valores de dureza, un alto contenido de 
hidrocarburos, sulfuros y bicarbonatos, contienen crudo suspendido o 
emulsificado, cantidades de sales de Sodio, Calcio, Magnesio, cloruros, metales 
pesados, gases y aceites, etc., siendo estos altamente nocivos y tóxicos para 
cualquier ecosistema. [2, 5,6] 
Las sustancias húmicas son un grupo de macromoléculas provenientes de la 
descomposición de la materia orgánica, son constituyentes por naturaleza de 
algunos suelos, turbas y carbones de bajo rango, generalmente se clasifican en 
ácidos húmicos, ácidos fúlvicos y huminas, teniendo propiedades diferentes en 
cuanto a solubilidad, estructura química, acidez y aromaticidad. [16] 
Las huminas se caracterizan por su contenido de grupos funcionales, 
diferenciándose de los ácidos húmicos y fúlvicos por tener una menor 
aromaticidad, debido al mayor contenido de polisacáridos alifáticos presentes en la 
estructura. Los ácidos húmicos son sustancias complejas, formadas por 
estructuras aromáticas y cadenas alifáticas. Poseen grupos funcionales como 
hidroxilos, carboxilos fenólicos y cetónicos. Los ácidos fúlvicos son estructuras 
polimerizadas siendo ricos en grupos fenólicos, hidroxilos, carboxílicos y 
cetónicos, pero de menor peso molecular que los ácidos húmicos. [16]  
Básicamente estas sustancias tienen la capacidad de ayudar al metabolismo de 
las plantas, resistencia microbiana, y con un aporte total capaz de volver fértil 
suelos áridos. Son estructuras discretas, con características  no comunes, como lo 
es su actividad quelatante, dada por su estructura química de acuerdo a los 
grupos funcionales mencionados en el párrafo anterior. 
El objetivo de esta investigación consiste en la extracción de ácidos fúlvicos, y 
utilizar su actividad quelatante para remover la mayor cantidad de metales 
pesados y cloruros, presentes en aguas congénitas 
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1. MARCO TEÓRICO  
 
1.1. Los Quelatos y Ácidos Fúlvicos 
 
Este tipo de compuestos se  definen como; una molécula orgánica que ancla o liga 
aun metal, estos pueden estar de forma independiente y su asociación es estable, 
debido a que la carga positiva del catión neutraliza la molécula orgánica 
otorgándole carga 0. Se busca formar una estructura heterocíclica, debido a que 
los cationes metálicos son ligados en el centro de la molécula, esta molécula 
orgánica lo que hace es proteger al quelato de otras reacciones como lo son la 
oxido-reducción o la precipitación. De acuerdo a la literatura, todo catión que es 
polivalente puede formar quelatos, la parte orgánica tiene muchos usos, no solo la 
función de formar el quelatante sino también de ser un enmascarantes y/o  
protector para reacciones. [8, 9,15]  
Existen muchos tipos de quelatos, por ejemplo quelatos fuertes es decir que el 
metal esta 100% ligado al compuesto orgánico. Los ácidos húmicos y fúlvicos  son 
clasificados como quelatos medios, en este grupo también se encuentran los 
aminoácidos, y poliflavonoides. Donde la selectividad de los quelatos se da 
principalmente porque todos los compuestos orgánicos que tienen, grupos 
funcionales como: carboxílicos (-COOH), sulfónicos (-SO3H) y tioles (-SH), 
reaccionan con iones metálicos formando quelatos sean débiles o fuertes, esto 
debido a que el carboxilo es un grupo donador de electrones, hacen que actúen 
como ligandos de cationes, para dar formación a quelatos insolubles  de carácter 
básico,  es decir deben contener aminas (-NH2), azidas (-N=N+=N-), y carbonilo  (-
C=O). La quelación de metales por las sustancias húmicas se da por diferentes 
formas, ya que es diferente si es por carboxilos o fenoles, como se puede 
observar en la ilustración 1. [9, 10, 12,21]. 
 
 
Ilustración 1. a) Quelación por fenoles y carboxilo. b) quelación entre dos 
carboxilos. C)  quelación de un grupo carboxilo. [9] 
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La quelación en los ácidos fúlvicos, funciona debido a los ácidos fenólicos 
presentes en su estructura química, siendo estos los que atrapan al metal. Este 
tipo de agente acomplejante  tiene una alta efectividad y buena estabilidad. Como 
se puede observar en la ilustración 2, una estructura propuesta de los ácidos 
fúlvicos, ya que su molécula  no ha sido elucidada estructuralmente. [10,14]. 
 
Ilustración 2. Estructura química del Ácido Fúlvicos. [8] 
 
Para los ácidos fúlvicos se conoce la siguiente estabilidad en cuanto al estado de 
oxidación del metal; Mg2+ < Mn2+ < Zn2+ <Ca2+ = Pb2+ <Co2+ < Ni2+ < Cu2+ <Al3+ 
<Fe3+. Los quelatos que se forman por los ácidos fúlvicos teóricamente son menos 
estables que los sintéticos como el EDTA ya que este es un acomplejante fuerte. 
[10]. 
Existen muchas formas de describir el ácido fúlvicos, por ejemplo para identificar 
los grupos funcionales, se desarrollan técnicas que realicen la pirolisis, 
posteriormente se hace la identificación de los segmentos encontrados, por medio 
de pirolisis espectrometría de masas. Se encuentran derivados de aromáticos, 
fenoles, el origen de estos compuestos son dados por los carbohidratos, ligninas, 
y proteínas. [8,10,11]. 
Las condiciones para que se dé un quelato son; primero el grupo quelatante 
dentro de la molécula orgánica puede ser un ácido (Carboxilo; Hidróxido, 
especialmente aromático; Imina; Nitroxilo; Oxima; Sulfónico.) y un grupo 
coordinante (Amino; Nitrógeno cíclico, como la piridina; Nitro; Nitroso; Oxima; 
Oxigeno carbonilico.) que es el encargado de donar los electrones. La forma en la 
que deben estar el grupo ácido y el grupo coordinante debe ser de tal forma que el 
metal que ingrese forme un anillo. El metal debe tener un estado de oxidación y de 
coordinación adecuado. [30] 
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1.2. Sustancias Húmicas 
 
Son sustancias  macromoleculares con diferentes pesos moleculares. Algunas 
características son; reactividad con los halógenos, difícil degradación microbiana 
debido a su estabilidad química,  tienen una fuerte capacidad de intercambio 
catiónico,  ya que sus grupos funcionales poseen una carga negativa (carboxilos y 
fenoles), se pueden movilizar fácilmente; ya que poseen pesos moleculares 
variables, ayudando a la acción transportadora, formadores de complejos, mejoran 
la estructura del suelo, incrementan la temperatura del suelo, tienen poder 
amortiguador que hace el intercambio catiónico, reserva elementos nutritivos para 
la planta, tienen un soporte para los microorganismos, son fuente de gas 
carbónico y da la liberación de éste lo cual ayuda a solubilizar cierto tipo de 
elementos, y otras características dadas según el tipo de  sustancia húmica. Su 
formación es dada por sedimentos en pantanos, turba y carbón lignito. Estas 
sustancias húmicas son denominadas como macromoléculas poli electrolíticas,  
que tienen variación en sus pesos moleculares. Se caracterizan por tener un 
esqueleto de carbón, tienen un alto grado aromaticidad, absorción de micro 
contaminante orgánico como lo son pesticidas. [9, 11, 13, 16,22]. 
Se conoce que las sustancias húmicas son provenientes de las sustancias 
alteradas del suelo, que en su mayoría se conforma de materia orgánica. Estas 
sustancias conservan las características físicas y/o químicas.  Las sustancias 
húmicas se clasifican en las huminas, ácidos húmicos y ácidos fúlvicos. [1,14]. 
 
Las sustancias húmicas son originadas de materia orgánica, sus grupos 
funcionales deducen, que están formadas de carbohidratos, péptidos y proteínas, 
como podemos observar en la ilustración 3 el proceso del humus. [22]; 
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Ilustración 3. Proceso del Humus [22] 
 
1.2.1 Huminas 
 
Estás son de color negro, solubles en pH básico, poseen el mayor peso molecular 
de las sustancias húmicas, presentan un mayor incremento de polimerización, y 
tienen una acidez menor al 5%. Su fórmula es C40H18O18. [14,21]. 
 
1.2.2. Ácidos Húmicos 
 
Se  puede decir que están alrededor de 50.000 a 100.000 moléculas, tienen un 
color marrón oscuro a gris oscuro, poseen un mayor carácter aromático, mayor 
absorción en el UV y mayor color en comparación con los ácidos fúlvicos, liberan 
nutrientes fijados en el suelo, tienen la capacidad de retención de agua y aumenta 
la aireación. En su composición el 51,76% es carbono, 5,15% de hidrógeno, 
1,65% de nitrógeno y de oxigeno es mucho mayor al de los ácidos fúlvicos, de un 
44 a 50%.  La  relación 1,19 es de carbono-hidrogeno. [11,14]. 
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Ilustración 4. Estructura de los ácidos húmicos según Fuch [11] 
Uno de los modelos propuestos para los ácidos húmicos es el de Fuch, como se 
pudo observar en la ilustración 4, también se tienen caracterizaciones 
instrumentales para la identificación de grupos funcionales en el infrarrojo, donde 
se denota los grupos OH y las interacciones de C-O como se observa en la 
ilustración 5. 
 
Ilustración 5. Infrarrojo de ácido húmico [11] 
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1.2.3 Ácidos Fúlvicos 
 
Su fórmula química se puede representar como C20H15 o (CO2H)6(OH)5(CO), Los 
ácidos fúlvicos tienen un color amarillo a marrón casi rojizo, son estimulantes para 
el crecimiento de las plantas y poseen la característica de formar quelatos y 
presentan el menor porcentaje de oxígeno. Una de sus características principales  
es ser transportador de metales, uno de los modelos propuestos para los ácidos 
fúlvicos es el de Leenher como se puede observar en la ilustración 6. [11,14] 
 
Ilustración 6. Estructura de Ácido Fúlvicos según Leenher [11] 
Los grupos funcionales que representan el ácido fúlvicos son; carboxilos, fenoles, 
alcoholes, y carboxilos. Estos  grupos son comprobados por técnicas 
espectroscópicas como lo es el infrarrojo, que muestra picos en 1700cm-1 
característica de carboxilos, aproximadamente cerca de 3600-2400cm-1 que son 
de los grupos OH y  cerca de 1260 cm-1 interacciones C-O, 2850-2690cm-1 
tensiones de C-H como se observa en el espectro ver ilustración 7. [13,14]. 
Los ácidos fúlvicos son también  denominados como una pre-etapa de los ácidos 
húmicos. Gracias a estudios donde se degrada la molécula y se miran sus grupos 
funcionales se denotan algunas analogías y similitudes de esta.[25,26] 
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Ilustración 7. Infrarrojo de ácidos fúlvicos. [11] 
 
La acidez es dada por grupos funcionales; cuyo aporte es 12-14 para carboxilos, 
8-9 fenoles, 3-6 alcoholes, 3-5 carbonilos, y 1-3 metoxilos. Los ácidos fúlvicos son 
más abundantes que los ácidos húmicos, estos se encuentran en forma coloidal, 
ya que son más solubles que los húmicos. Tienen una composición química de 
6,44% de hidrogeno, 0,98% de Nitrógeno y 55,19% de carbono con una relación 
carbono -hidrogeno de 1,40. En la tabla 1 se observa algunas características entre 
los ácidos húmicos y los ácidos fúlvicos. [9,11] 
 
Tabla 1. Propiedades de las sustancias húmicas. 
Características Ácidos Fúlvicos Ácidos Húmicos 
Acidez Total 640-1420 560-890 
Alcoholes y ácidos débiles 260-950 20-490 
Carbono 40,7 %-  50,6 % 53,8 % - 58,7 % 
Oxigeno 39 % - 49 % 32 % - 38 % 
Color Marrón Negro 
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1.3. Extracción de las Sustancias Húmicas 
 
Para la extracción de estos polímeros se usan disoluciones alcalinas, donde se 
disuelve los ácidos húmicos y fúlvicos, dejando en forma insoluble las huminas. El 
método de separación más común, describe que  al agregar hidróxido de sodio se 
obtiene como sedimento las huminas y como sobrenadante los ácidos fúlvicos y 
húmicos. Como último paso se utiliza ácido clorhídrico para obtener de forma 
sólida los ácidos húmicos y como sobrenadante los ácidos fúlvicos. [18]. 
 
Que se debe tener en cuenta para escoger el método de extracción; 
1. Que no se presente alteración de la muestra. 
2. Que el suelo o la materia orgánica no tengan contaminantes. 
3. La extracción debe ser completa. [18] 
 
1.3.1 Extracción Alcalina  
 
La concentración varía entre 0,1M y 2M de Hidróxido de Sodio (NaOH), esta 
extracción se puede repetir varias veces para obtener mayores resultados.  El 
problema de las soluciones alcalinas es que disuelven silicatos, tejidos orgánicos, 
y presenta la condensación entre aldehídos, cetonas, y aminoácidos, logrando 
contaminación de la muestra. [18]. 
 
1.3.2 Extracción de Sales Neutras 
 
Se conoce que el Pirofosfato de tetrasodio (Na4P2O7) usado a una concentración 
de 0.1N en agitación por 24 horas regularmente. Estas sales ayudan a evitar la 
formación de complejos durante la extracción, además hace el rompimiento de 
enlaces de coordinación. También se conoce el oxalato de amonio 
((NH4)2C2O4.H2O), ayuda a que no haya contaminantes en la muestra. El problema 
de esta extracción es que se logra solo un 30% obtenido. Otra sal neutra que se 
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utiliza es el Tetraborato de sodio ((Na2B4O7·10H2O), este permite diferenciar los 
enlaces electrostáticos,  que son los primeros en romperse. [18,23,24]. 
 
1.3.3. Extracción con Ácido Fórmico 
 
Con este método se puede extraer hasta un 70%  de la materia orgánica, para que 
el rendimiento sea óptimo, se utilizan bromuro de litio (LiBr)  o fluoruro de litio 
(LiF). Debido a que  estos halógenos ayudan a romper complejos  metálicos y 
puentes de hidrogeno. También se conoce el fluoruro de sodio (NaF)  que se usa 
a una concentración de 0.1N,  con una agitación de 24h y finalmente centrifugado. 
[18,23]. 
 
1.3.4. Extracción de los Ácidos Fúlvicos 
 
Uno de los métodos más utilizados según la literatura es la acidificación con ácido 
clorhídrico 1N, y la mayor cantidad de agitación durante 24 horas, posteriormente 
se realiza separación por medio de filtración. [25]. 
 
1.4. Técnicas para Reconocimiento e Identificación de los Ácidos 
Fúlvicos 
 
Se realiza por técnicas espectrofotométricas, esta ciencia se encarga de medir la 
interacción de la materia con la radiación electromagnética.  La espectroscopia es 
aquella que mira la interacción con distintas radiaciones electromagnéticas.  
 
1.4.1. Espectroscopia de Infrarrojo 
 
Como se presentó anteriormente en la Ilustración 7. Infrarrojo de ácidos fúlvicos se 
denota un espectro específico. Esto gracias a la estructura que presentan los 
ácidos fúlvicos, ya que los enlaces presentan vibraciones, es decir que tienen 
interacción con la radiación electromagnética. [11,23]. 
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Se pueden identificar algunas bandas como 1700 cm-1 responsable de los Ácidos 
Carboxílicos (COOH), en  1430 cm-1 y 830 cm-1 son las huellas dactilares de estos 
compuestos, 3400 cm-1 a 3300 cm-1  responsable de alcoholes (OH) y aminas 
(NHx), 2940 cm-1 - 2900 cm-1 interacciones C-H, 1660 cm-1 a 1630 cm-1 quinonas y 
algunas amidas (RCONR), 1280 cm-1 a 1200 cm-1 éteres (ROR), y 1400 cm-1  
aproximadamente fenoles (C6H6O). [11,18]. 
 
1.4.2. Espectroscopia de Ultravioleta Visible 
 
Estos se leen entre 200nm a 900nm, y se determina por el cociente de 
absorbancias, por ejemplo para la ilustración 8 se tomaron rangos entre 465nm y 
665nm  y el cociente  se denota como  E4/E6. . Chen descubrió que la relación de 
consientes de absorbancias tenia concordancia con el peso relativo y el grado de 
humificación, una relación baja es un decrecimiento dado por el peso molecular.  
Para los ácidos fúlvicos la relación es entre 6.0 y 8,5, [18] Se tiene en cuenta que 
se utiliza esta técnica porque los ácidos fúlvicos tienen cromóforos y auxocromos 
(Realizan desplazamientos batocrómicos o hipsocrómicos). [23,24]. 
 
 
Ilustración 8. Espectro de Ultravioleta Visible para los ácidos fúlvicos. [18] 
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1.4.5. Acidez Total 
 
Se usa el método de absorción de barita. Se pesa una cantidad en mg en un tubo 
de ensayo, se añade aproximadamente 10 ml de agua, luego se adicionan  40 ml 
de solución  de Ba(OH)2 0.1N (a partir de una solución de Cl2Ba + solución de 
NaOH).  Se deja por 18h y se hace la respectiva valoración con ácido clorhídrico. 
[25]. 
 
Esto dado en miliequivalentes sobre gramo. 
 
   1.4.6. Espectroscopia de Plasma ICP 
 
La técnica de plasma de acoplamiento inductivo, está conformado por un 
nebulizador donde la muestra entra de forma líquida, que es transportado por un 
gas de arrastre que lleva la muestra a la antorcha del plasma, que se acopla de 
forma inductiva por radio frecuencia, como se producen altas temperaturas el 
analito o la muestra se ioniza, generando espectros de emisión atómica. Estas 
altas temperaturas se dan cuando la energía es transferida al plasma por la 
interacción al campo magnético de radiofrecuencia.  Se alcanzan alrededor de 
temperaturas de 10.000K [39] 
La palabra plasma quiere decir gas ionizado y eléctricamente neutro, para esta 
técnica este se encuentra confinado en un campo electromagnético. Este gas es 
conformado por el argón ya que este genera un campo magnético oscilante. El 
equipo está conformado por una bobina de inducción que esta refrigerada, un 
campo electromagnético, un flujo de gas que es el Argón, y corrientes de eddy. 
[39] 
Las señales se producen cuando los átomos o iones,  están en un estado 
ionizado, vuelven a su estado basal, o normal, es en esta parte donde los 
elementos emiten intensamente. La señal se genera alrededor  12-18mm del tubo 
de inducción y se mide cuando pasa por el sistema óptico.[40] 
Esta técnica es una espectrometría de emisión. 
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Ventajas; 
 Este equipo ofrece la lectura de todos los elementos de la tabla periódica a 
excepción de gases noble y gases como nitrógeno, oxigeno, y halógenos. 
 Por las altas temperaturas generadas por el gas argón es más sensible 
 Posee buena estabilidad 
 Puede leer varios elementos al mismo tiempo 
 Para el caso de la investigación utiliza muestras liquidas 
 Presenta intervalos de ppb 
 Técnica madura y robusta 
 
1.5. El Carbón 
 
Este es un elemento sólido, que ha pasado por varios procesos químicos, que 
inicia con  el material vegetal. Este es un recurso no renovable, combustible fósil, 
su uso está remontado desde China antes de Cristo. Existe el carbón mineral; este 
pasa por una etapa llamada la carbonificación. La carbonificación es un proceso 
geológico, en que se va incrementando la cantidad de carbón. Es conocido como 
un proceso de deshidratación incompleta del carbón, esta tiene una cinética lenta 
lo que pasa es que este es sometido por la pirolisis donde se elimina el material 
volátil. 
1.5.1 Historia del carbón 
 
El proceso de carbonificación se da por dos fases la diagénetica y la 
biogeoquímica, el carbón inicia a partir de origen vegetal, fundamentalmente por 
plantas. [28]. 
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1.5.1.1 Fase diagénesis 
 
Hace 345 millones de años, la tierra estaba cubierta por millones de plantas en el 
periodo carbonífero, lo que hacía que las plantas tuvieran hojas grandes para 
captar más dióxido de carbono. Estas plantas fueron cayendo  en pantanos, dado 
por el movimiento de las placas tectónicas, éstas se descomponían poco a poco. 
Cuando cayeron en pantanos se da la entrada de bacterias  aerobias, que se 
encargaron de dar rompimiento a los metabolitos primarios, como lo son proteínas, 
carbohidratos, aminoácidos etc.  Cuando se agotan los recursos, las bacterias 
anaerobias realizan el rompimiento de más metabolitos secundarios, incrustan 
azufre y nitrógeno en el carbón. En esta fase hay, formación de las sustancias 
húmicas (Huminas, Ácidos Húmicos, Ácidos Fúlvicos), y agregados orgánicos 
como lo son la vitrinita, inertinita y lipnitita. De esta forma da origen a la turba y 
lignito, ver tabla 2.  [26, 27,28]. 
 
Tabla 2. Características de los agregados orgánicos. [28] 
Agregado Características 
Vitrinita Es dada por las partes estructurales de 
la planta, se constituye de lignina y 
celulosa. 
Inertinita También se compone por compuestos 
lignito-celulosos,  pero han pasado por 
un proceso previo de des hidrogenación 
y se da por procesos aerobios. 
Lipnitita Es dada por sustancias vegetales que 
se resisten a la degradación.  Es un 
proceso anaerobio 
 
1.5.1.2. Fase biogeoquímica 
 
Es una interacción de la turba con efectos muy fuertes principalmente por 
condiciones de temperatura y tiempo, como un craqueo térmico. A 500m se tiene  
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100 °C, 1.000m 125°C,  2.000m 170°C, 3000m, 210°C y 5000m 300 °C. El 
aumento de temperatura crea la carbonificación,  así el carbón mineral se va 
formando con el aumento de presión y temperatura, logrando diferentes 
características. Hay un aumento del porcentaje de carbono,  hay más estructuras 
aromáticas,  más poder calorífico, menos material volátil, y menos oxígeno. La 
mayoría de los carbones minerales se dan en el proceso carbonífero. [27,28]. 
 
1.6. Clasificación del  Carbón 
 
Los tipos de carbones se clasifican de varias formas. Inicialmente lo que se hace 
es realizar los análisis de rutina como humedad a 105 °C, ya que los carbones de 
alto rango tienen menor humedad. Contenido de material volátil a 900°C.  Cenizas  
que es el residuo sólido  en el que se encuentran las siguientes reacciones; 2FeS2 
+ 5,5 O2       4SO4 + Fe2O3,   CaCO3    CaO + CO2, Como también el cálculo de 
carbono fijo, ver tabla 3. [27]. 
Tabla 3. Análisis elementales [27] 
Rango C fijo (%) Humedad(% ) Material 
Volátil  (%) 
Poder 
Calorífico (%) 
Antracita 86-98 < 3 <5 23-33 
Bituminoso 45-86 5-10 10-30 24-35 
Sub-
Bituminoso 
35-45 15 -30 30-40 20-21 
Lignito 25-42 40-60 40-50 10-20 
Turba < 25    
 
La leonardita es un material asociado con el lignito, que aún no posee  
características de carbón. La carbonización se da por condiciones de presión 
temperatura, y residuos vegetales. Esta tiene el nombre en honor al científico que 
estudio sus características el Dr. A.G. Leonard.  
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1.7. Explotación del Carbón 
 
Existen dos tipos de explotación a cielo abierto y subterránea, en la tabla 4 se 
puede observar sus diferencias. 
 
 
Tabla 4. Tipos de explotación [29] 
Tipo Definición 
Cielo Abierto Se comienza con una explotación 
superficial, e donde se realizan 
excavaciones, creando capas con 
alcances hasta de 30 metros, 
visualizando una especie de escalones. 
Subterránea Lo que se hacen es cavar pozos  hasta 
que se encuentra la veta, los pozos 
deben estar conectados para que los 
gases no se acumulen. 
El transporte por carros que son 
especializados para sacar el carbón 
 
 
1.8. El Petróleo 
 
Es un líquido negro y algunas veces con color ligero a verde, o también de color 
amarillento. Los olores del petróleo varían, podría ser más fuerte o menos 
dependiendo del lugar. Es una mezcla de hidrocarburos, que pueden ser líquidos, 
gaseosos y/o sólidos. [32,33]. 
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1.8.1. Naturaleza del Petróleo 
 
El petróleo como tal se encuentra en piedras porosas  y entre capas impermeables 
como areniscas, se encuentra en diferentes cuencas sedimentarias, en diferentes 
regiones. Hay varias teorías de su naturaleza,  puede ser orgánica dada por que 
en eras anteriores existían crustáceos y diferentes tipos de animales al morir se 
depositaron en los continentes, mares con restos vegetales y las adecuadas 
condiciones  de temperatura,  presión y bacterias, transformaron esto a un 
producto llamado Kerógeno. Este componente es el de las rocas porosas y este se 
transforma en petróleo y otros componentes orgánicos. [32,33]. 
La teoría inorgánica se trata del mismo origen, sin embargo expresa una cantidad 
de ecuaciones entre calcio, azufre,  carbono y agua caliente. Pero no puede haber 
existido solo entre estos elementos ya que la cantidad de petróleo no pudo darse 
por solo estas reacciones. [32,33]. 
 
1.8.2. Extracción del Petróleo 
 
Se trata de perforar o sondear la capa de la tierra hasta llegar a la trampa 
petrolífera o roca porosa por lo general llamadas lutitas. Se conforma de cambria; 
la torre de acero  que se conforma de poleas, Kelly es el tubo de forma hexagonal 
que se conecta con la tubería de perforación, ya que esta es una serie de tubos de 
acero, para cortar las rocas hay un instrumento llamado barrena o mecha. [33,34]. 
Se inyecta gas o agua para subir el petróleo  a esto se le llama flujo natural. El 
flujo del petróleo es controlado por una válvula llamada cabezal, finalmente para 
subir el poco petróleo, se usa agua a una elevada presión, para que el petróleo se 
despegue de la roca porosa. [33,34]. 
 
1.8.2.1. Fractura Hidráulica 
 
Es un método para aumentar la presión del petróleo. Se da por un líquido que 
ayuda a subir el petróleo, puede ser una fracturación masiva. Este proceso 
necesita muchas cantidades de agua cerca de  9.000 y  29.000 metros cúbicos, 
esta agua es acompañada por 260 sustancias químicas, donde 197 son productos 
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tóxicos. Entre el 15% y 80% del agua vuelve a la superficie con esos 
contaminantes y metales que se arrastran al pasar a las capas de la tierra. [3].  
Primero se perfora de forma horizontal la lutita, después se fractura con agua y 
productos químicos, este no solo arrastra metales pesados si no también 
materiales radioactivos como el radón que se encuentra en el subsuelo. [36]. 
 
1.9. Aguas Congénitas 
 
Son un subproducto de la extracción del petróleo, también llamadas aguas 
saladas, estas aguas contienen cerca de 104 µg/L de plomo, 172 microgramos por 
litro de cobre, 150 microgramos por litro de cromo. Las aguas congénitas 
contienen un gran número de metales pesados como Arsénico, Cadmio, Cobalto, 
Cromo, Mercurio, Molibdeno, Níquel y Plomo. Las aguas congénitas son saladas 
porque contienen sales disueltas en forma de cloruros como lo son cloruro de 
calcio, sodio y algunos bicarbonatos. [31]. 
1.9.1. Problemática de las Aguas Congénitas 
 
La cantidad de metales pesados a pesar de ser bajos causan enfermedades y 
daños a la vida, también son materiales bio-acumulables. Esto se presenta debido 
a que aproximadamente el 80% de esta agua es reinyecta al pozo. Lo cual 
provoca cambios y daños al ecosistema y a la vida, el resto de agua se almacena 
en un contenedor, a la que se le realizan una serie de análisis con el fin de realizar 
su caracterización. [37]. 
 
1.10. Toxicidad de los metales pesados As, Cd, Hg y Pb. 
 
Estos elementos, en cantidades mínimas, son extremadamente tóxicos para los 
humanos y tienen la propiedad de ser concentrados por varios organismos, como 
los crustáceos. Las concentraciones máximas deben ser menores a 1mg/L [5]. 
Algunos de los efectos crónicos que se desarrollan son: para el arsénico, cáncer 
de laringe y pulmonar, hiperpigmentación entre otras patologías. El cadmio 
produce daños en los riñones, enfermedades de los huesos como osteomalcia. El 
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mercurio produce daños nerviosos, irritación de los pulmones y daño a los riñones. 
Y por último el plomo puede generar alteraciones en el feto, lesiones cerebrales, 
trastornos renales. 
Se encuentran los metales en forma iónica de igual manera formando sales como 
lo son cloruro de cadmio, CdCl2, Cloruro de arsénico (III) AsCl3, cloruro de 
mercurio (HgCl2) Y PbCl2 [37,38] 
 
2. MATERIALES Y METODOLOGÍA 
 
2.1. Materiales 
 
1. Espectrofotómetro Uv/Vis referencia  Jenway 6405 Spectrophotometer. 
(UDCA) 
2.  Centrifuga Roche model 6175 
3. Balanza Analítica Sartorios AX224  
4. Material volumétrico y gravimétrico del laboratorio de la Universidad 
Ambiental de Ciencias Aplicadas. 
5. Equipo Liofilizador serie 0503339845 
6. Espectrofotómetro de infrarrojo (FT-IR) Varian 640-IR 
7. Espectrómetro de fluorescencia   
8. Equipo de plasma inducido ICP thermo scientific iCap 6000 Series 
9. Memotitulador DL 50 
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2.2. Metodología 
 
2.2.1. Muestra de Agua Congénita 
 
Se tomaron 2 litros de agua de un pozo petrolero, se empacaron en garrafas 
plásticas a una temperatura de 25°C, no se posee la información del pozo debido 
a que estas aguas fueron donadas por un laboratorio ambiental, por acuerdos de 
confidencialidad que poseen con sus respectivos clientes, la persona que nos 
colaboró con la muestra de agua es la Química Elizabeth Claros Ceballos. 
 
2.2.2. Extracción de Ácidos Fúlvicos 
 
Se realizó de acuerdo lo descrito en el procedimiento “Extracción de las sustancias 
fúlvicas” relacionado en el Anexo.1. 
Se  tomaron 800 gramos de carbón tipo lignito y se sometió a una solución de 
hidróxido de sodio cuya concentración fue 2N, esta mezcla se mantiene en 
agitación por un tiempo de 16 horas.  
Se dividieron las muestras en 4 partes o matrices. Cada una de estas se acidifico 
con  un ácido diferente, esto con el fin de verificar si existía un mejor rendimiento 
de extracción con un ácido diferente al universal (Ácido Clorhídrico), y se procede 
a llevar a un pH  de 1,50 aproximadamente. 
 La primera matriz se realizó con  Ácido Clorhídrico fumante (ACl).  
 La segunda se acidifico con ácido cítrico (AC) y para llevar al pH deseado 
se terminó con ácido clorhídrico (ACl) fumante. (ACACl).   
 La tercera se acidifico con ácido cítrico y ácido fosfórico concentrado 78% 
(ACAP). 
 La cuarta se acidifico con solo ácido cítrico (AC), ya que se observó que por 
el comportamiento de la solución se generaba aparentemente un buffer, 
cuyo pH final era 4 aproximadamente.  
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Ilustración 9. Extracción de Ácidos Fúlvicos 
 
Ilustración 10. Separación de Ácidos Fúlvicos y Ácidos Húmicos 
2.2.3. Concentración de Ácidos Fúlvicos 
 
Para la concentración de los ácidos fúlvicos obtenidos, se tomó 100ml de cada 
matriz. Las muestras se colocaron en el liofilizador, como lo describe el 
procedimiento” Liofilización de Muestras” Anexo 2. Las muestras  se retiraron, una 
vez que no se observaba contenido líquido. Este proceso llevó un tiempo de 3 
días. 
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Ilustración 11. Matrices de Ácidos Fúlvicos obtenidos 
 
Ilustración 12. Proceso de Liofilización 
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2.2.4. Caracterización de los Ácidos Fúlvicos 
 
Se realizó por medio de la espectroscopia ultravioleta-visible e infrarrojo, se 
tomaron los espectros y se compararon con dados reportados en la literatura. 
 
2.2.4.1. Espectroscopia Ultravioleta-Visible (UV-VIS) 
 
Se realizó un barrido desde 200nm a 650nm con una diferencia de 5nm en la 
lectura, utilizando celdas de cuarzo (0,2cm de ancho), en un espectrofotómetro de 
uv-vis  modelo: Jenway modelo 6405 serial número 4063. 
 
2.2.4.2. Espectroscopia Infrarrojo (IR) 
 
Se realizó tomando la muestra liofilizada (solida), directamente en la celda de 
diamante,  en un espectrofotómetro de IR modelo Varian 640-IR (FT-IR). . 
 
2.2.5. Identificación del pH Óptimo y Dosificación de los Ácidos Fúlvicos 
 
Se realizó en tubos de ensayo tomando 2ml de agua congénita, se adicionan 4 
gotas de las matrices obtenidas, se realiza la observación de la formación de un 
precipitado, de no ser así  se procede a modificar el pH de la solución con 
Hidróxido de Sodio 0,5M 
Al seleccionar el pH 11, se preparan 6 soluciones, como lo relaciona la tabla 
“Concentración de Ácidos Fúlvicos para pruebas Cualitativas”, para cada matriz, 
con lo obtenido en el liofilizado.  Se toman  2ml de muestra de aguas congénitas. 
En tubos de ensayo. A cada tubo se le adicionó 0,5ml de cada solución. 
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Tabla 5. Concentración de Ácidos Fúlvicos para pruebas Cualitativas 
 
Solución Concentración   (% ) 
1 0,5 
2 0,6 
3 0,8 
4 1,0 
5 1,5 
6 2,0 
 
2.2.6. Preparación de Soluciones de Ácidos Fúlvicos y de las Muestras 
 
Se prepararon dos soluciones de cada matriz de concentración 0,8% y 2% en 
balones aforados de 50mL, a partir de los sólidos liofilizados, estas 
concentraciones se tomaron a partir de investigaciones previas de la línea de 
investigación de carbones realizando un comparativo entre ácidos húmicos y 
fúlvicos. [5] 
Luego se agitó vigorosamente la muestra de agua congénita y se tomaron 6 
muestras  de 80mL y se adicionaron 20mL de cada una de las soluciones 
preparadas de cada matriz, esto es para mantener la relación  que se manejó en 
la prueba cualitativa de 2mL de muestra y 0,5mL de solución de ácido fúlvico.  Y 
se deja por un periodo de 2 días. 
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Ilustración 13. Adición de Ácidos Fúlvicos a la muestra de Agua Congénita 
 
2.2.7. Lectura Inicial y Final de los Metales Pesados 
 
Se realizó la preparación de los patrones para la curva de calibración, para cada 
uno de los metales. Para Arsénico se prepararon patrones de 30 ppb, 50 ppb y su 
correspondiente blanco. Para cadmio 0,05 ppm, 0,5 ppm, 1 ppm, y 10 ppm, para 
Mercurio se  preparó igual que Arsénico, y para Plomo 0,5 ppm, 1 ppm, y 10 ppm. 
Para la lectura de cada uno de los metales, se realizó digestión por dos horas, 
para la materia orgánica que se encontraba en el agua y  se filtró cada una de las 
muestras retirando las sales de los quelatos formados, después se realizó la 
digestión de las muestras, Se realizó la lectura en un equipo de emisión de plasma 
inductivo ICP, para los metales  Cadmio y Plomo se utilizó cámara chamber, para 
As y Hg se usó sistema de generación de  Hidruros con Boro Hidruro de Sodio y 
HCl.  El blanco que se utilizó fue de HCl 5%v/v. 
La lectura se realizó en este orden; primero la muestra inicial, es decir sin 
tratamiento, y segunda la muestra con los tratamientos. 
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Ilustración 14. Filtración de las muestras 
 
 
 
Ilustración 15. Digestión de las muestras 
2.2.8. Determinación de Cloruros 
 
Se determinó en una muestra de las aguas congénitas, por medio de 
Memotitulador DL 50 con un electrodo DG 111 Mettler Toledo, con nitrato de plata 
(AgNO3) 0,1 N, ver el procedimiento en el Anexo 3. 
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3. RESULTADOS Y ANÁLISIS DE RESULTADOS  
3.1. Extracción, Concentración y Rendimiento de los Ácidos Fúlvicos 
 
El proceso de extracción de ácidos fúlvicos  se realizó  de acuerdo a los descrito 
en el numeral 2.2.2 y 2.2.3 del presente documento. En la tabla 6 se observa los 
resultados obtenidos en gramos  de las muestras liofilizadas. 
Tabla 6. Obtención del liofilizado por matriz de Ácidos Fúlvicos 
Matriz pH Peso Balón(g) 
(± 0,0001) 
Peso Final (g) 
(± 0,0001) 
Sólido AF(g) en 100ml 
(± 0,0001) 
ACl 1,28 117.5559 127,9663 10,4144 
ACACl 3,38 103,9814 121,7795 17,7981 
ACAP 2,85 105,7450 138,2633 32,5183 
AC 4,66 103,5248 127,3286 23,8038 
  
 
Ilustración 16. Liofilizado por matriz de Ácidos Fúlvicos. 
Posteriormente se procedió a determinar el porcentaje de rendimiento de los 
extractos obtenidos (tabla 7), para los cálculos se  tomó  los datos de cada matriz 
y se  dividió en la masa de carbón que se utilizó en la extracción (1/4 de la 
muestra inicial de carbón) y se multiplico por 100. Con los gramos del sólido 
obtenidos en el proceso de liofilización se determina la concentración de la 
muestra ya que se tomó como base 100mL de las matrices liquidas.  
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Tabla 7. Rendimiento por Matriz de los Ácidos Fúlvicos 
Matriz Liofilizado (g) Masa de Carbón (g) Rendimiento (%) 
ACl 10,4144 200 5,21 
ACACl 17,7981 200 8,90 
ACAP 32,5183 200 16,26 
AC 23,8038 200 11,90 
 
Se observa que la matriz de ácido fosfórico, presenta un color y textura diferente, 
se deduce que pudo haberse polimerizado parte de los ácidos fúlvicos a húmicos. 
El pH de la mayoría de las muestras es menor  a 3, a excepción de la matriz AC 
cuyo pH final es 4,66,  debido a que este acido tiende a formar su sal conjugada 
(citrato de sodio), es decir creando una solución buffer, se adicionó hasta pH 
constante. 
 
3.2. Caracterización de los Ácidos Fúlvicos 
 
3.2.1.  Espectroscopia Ultravioleta-Visible (UV-VIS) 
 
Se realizó un barrido entre 320nm a 650nm, con el fin de obtener la absorciones 
de 465nm y 665nm, para calcular la relación E4/E6. 
 
Tabla 8. Relación E4/E6 
MATRIZ ABSORBANCIAS RELACIÓN E4/E6 
465nm 665nm 
ACl 0,299 0,048 6,229 
ACACl 2,437 0,265 9,196 
ACAP 2,259 0,157 14,389 
AC 2,693 0,931 2,893 
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La matriz que se extrajo con ACl se tomó como punto de referencia, ya que es el 
método común de extracción para Ácidos Fúlvicos, se observa que en las otras 
matrices hay una mayor absorbancia aproximadamente 10 veces más a la de 
referencia. Según la relación E4/E6 por Stevenson (1982), se verifica el grado de 
condensación aromática de los ácidos húmicos y ácidos fúlvicos, con la relación 
de grupos alifáticos y aromáticos de dicha molécula, si la relación es menor a 5, 
presenta una alta condensación aromática mostrando un alto peso molecular es 
decir altas concentraciones de ácidos húmicos. Como se observa en la tabla 8, las 
relaciones E4/E6 de las matrices de ACl, ACACl, ACAP son mayores 
evidenciando resultados positivos a extracciones de ácidos fúlvicos, en la matriz 
de AC se observa un valor menor a 5, indicando un alto grado de condensación 
aromática y alto peso molecular, aunque estas propiedades son características de 
los ácidos húmicos, su extracción está basada en la solubilidad, siendo una de las 
características más importantes, ya que por medio de esta se definen a las 
sustancias húmicas, sin embargo la extracción fue en medio ácido donde son 
solubles únicamente los ácidos fúlvicos, este valor también podría indicar un  
proceso de polimerización generando un alto peso molecular observándose en el 
aspecto final de la liofilización. 
 
3.2.2. Espectroscopia de Infrarrojo (IR) 
 
Se tomaron espectros de infrarrojo a los ácidos fúlvicos liofilizados y se 
identificaron las bandas características 
Se realizó el espectro de infrarrojo para la matriz de ácido Clorhídrico ACl. 
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Ilustración 17. Espectro de infrarrojo del liofilizado de la matriz ACl 
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Tabla 9. Bandas representativas del espectro ACL 
 
Banda o longitud de onda (cm-1) Grupo funcional 
3036,24  
2950 
1621,56 
 
1462,15 
 
1118 
 
1083,35 
836,69 
 
Vibraciones  de tipo estiramiento del 
Grupo  Alcohol O-H 
Flexiones fuera del campo para C-H 
Corresponde torsión fuera del plano, 
estiramiento del carbonilo 
Tensiones correspondientes a los 
dobles enlaces, no muy intensa, 
compuestos conjugados  
Vibraciones de alcoholes Terciarios 
Tensiones asimétricas correspondientes 
de C-O 
Flexiones correspondientes a los alenos 
 
 
El siguiente espectro de infrarrojo  es correspondiente al liofilizado obtenido por  la 
matriz ACACl.
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Ilustración 18. Espectro de infrarrojo del liofilizado de la matriz  ACACl 
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Tabla 10. Bandas representativas del espectro ACACl 
 
Banda o longitud de onda (cm-1) Grupo funcional 
3634,22 Y 3460,14 
 
3008,24 
2930,06 
 
1719,17 
1648,00 
1566,40 
1360,91 
 
1054,01 Y 1030,42 (C-O) 
786.1 
 
696,43 
 
 
 
Vibraciones de estiramiento del Grupo  
Alcohol O-H 
Tensión asimétrica   de carbono-
hidrogeno =C-H 
Tensiones y Sobre-tonos de dobles 
enlaces correspondientes aromáticos. 
Estiramiento de carbonilo 
 Flexión asimétrica de doble enlaces 
Flexiones de Tijera de CH2 
Flexión para la tijera que se forma 
correspondiente de los esteres. 
Flexiones en el plano complementarias 
de C-O 
Flexión de balanceo para los 
hidrógenos de CH2 
Flexión de carbono e hidrogeno de 
aromático 
 
 
El espectro relacionado en la ilustración  19 es el espectro de infrarrojo del 
liofilizado obtenido de la matriz ACAP 
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Ilustración 19. Espectro de infrarrojo del liofilizado de la matriz ACAP 
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Tabla 11. Bandas representativas del espectro ACAP 
 
Banda o longitud de onda (cm-1) Grupo funcional 
3583 Y 3491,53 
2835,43 
 
2366,13 
1681,45 
 
1305.02 
 
1245,03 
 
1112,97 
931 
 
Vibraciones del Grupo  Alcohol O-H 
Estiramiento para Carbonos conjugado 
C=C-C= 
Flexiones de Tijera,  sp3 CH3 
Estiramiento correspondiente a 
carbonilo, (banda corrida), baja 
intensidad 
Corresponde a dobles enlaces y 
aromáticos 
Flexiones fuera del plano de C-O, 
confirmación de alcoholes 
Vibraciones de alcoholes primarios 
 Flexiones de Aromáticos 
 
 
El espectro relacionado en la ilustración  20 es el espectro de infrarrojo del 
liofilizado obtenido de la matriz AC. 
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Ilustración 20. Espectro de infrarrojo del liofilizado de la matriz AC 
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Tabla 12. Bandas representativas del espectro AC 
 
Se observa en las tablas 9, 10, 11 y 12 que presentan en general bandas de 
alcoholes  que demarcan entre los rangos de 3036 cm-1 a 3634cm-1, de igual 
manera  entre  2930 cm-1  y 3008   cm-1 se observan los estiramientos de C-H que 
pueden ser dados de aromáticos y cadenas alifáticas como -CH3 sp3,  alrededor 
de 2360cm-1 de acuerdo a la literatura podrían ser de conjugados de los anillos 
aromáticos como se observa en la estructura de los ácidos fúlvicos  que propone 
Leenher, que se muestra en la ilustración 21. En general se encuentran picos 
entre 1621 cm-1 y 1719 cm-1  que confirman los estiramientos, flexiones y torsiones 
fuera del plano para carbonilos, que podrían ser de cetonas, ácidos carboxílicos. 
La tablas nos describen que entre 1050 cm-1  y 1200 cm-1  se encuentran los 
alcoholes, tanto primarios, secundarios como terciarios, que se observa en las 
tablas entre el rango de 1108 cm-1  y 1245 cm-1.   
Banda o longitud de onda (cm-1) Grupo funcional 
3262.15 
2360 
 
2950 
1716,51 
1405,00 
 
1225,52, 1258,86 
 
1108,78 
867,69 
 
Vibraciones del Grupo  Alcohol O-H 
Estiramiento para Carbonos conjugado 
C=C-C= 
Flexiones de Tijera,  sp3 CH3 
Estiramiento correspondiente a 
carbonilo, (banda corrida) 
Corresponde a dobles enlaces y 
aromáticos 
Flexiones fuera del plano de C-O, 
confirmación de alcoholes 
Vibraciones de alcoholes primarios 
 Flexiones de Aromáticos 
51 
 
 
Ilustración 21. Grupos funcionales  representativos de la estructura de ácidos 
fúlvicos propuesta por Leenher. 
 
Posteriormente en los análisis de caracterización, se evidenció un comportamiento 
similar en cada una de las matrices, sin embargo en la matriz de ácido fosfórico se 
encontró que hay una mayor relación  E4/E6 de 14.389, indicando que las 
moléculas son de menor tamaño. Su aspecto físico es de un color amarillo oscuro, 
siendo este muy difícil de manejar ya que presenta una apariencia pastosa, de 
acuerdo a la literatura los ácidos húmicos son los que tiene  mayor  capacidad de 
polimerizarse, así que es posible que en esta muestra se tenga de los dos tipos de 
ácidos, adicionalmente como se observa en el espectro de infrarrojo la banda 
correspondiente al grupo funcional COOH, alrededor de 3490 cm-1, presenta una 
intensidad débil en comparación a las demás matrices, de forma que se podría 
decir que ciertamente hay un proceso de polimerización. Como el objetivo de este 
proyecto es la remoción de metales y cloruros partiendo de ácidos fúlvicos, esta 
matriz se descartara y no se utilizara en la implementación del tratamiento de 
aguas congénitas, ya que es posible encontrar una mezcla con ácidos húmicos. 
[18] 
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3.3. Parámetros para las Condiciones de Trabajo 
 
3.3.1. Identificación de pH 
 
La identificación del pH adecuado para el proceso se realizó de acuerdo a lo 
establecido en el numeral 2.2.5; para el manejo en tratamientos de limpieza de 
aguas, lo ideal es que haya un proceso de sedimentación como se observa en pH  
básico, y no un sobrenadante con la sal del quelato como se observa en pH ácido. 
Por lo tanto  a partir de lo observado (ilustración 22) se determina realizar los 
posteriores ensayos aun pH de 11  para el tratamiento de las aguas congénitas, 
adicional a esto las aguas después del tratamiento deben tener un pH neutro para 
que estas no afecten los suelos si se llega a vertir o en el caso que vuelvan estas 
aguas al rio, cuenca, etc., donde se tomaron para la extracción del petróleo. Un pH 
alto hace más alto dificulta el aseguramiento del tratamiento de agua, debido que 
se debe realizar una modificación del pH de forma significativa para que este sea 
neutro. 
 
 
Ilustración 22. Identificación de pH quelación de ácidos fúlvicos 
 
3.3.2. Dosificación de los Ácidos Fúlvicos 
 
De acuerdo a lo establecido en el numeral 2.2.5, se prepararon  soluciones de 
cada matriz correspondientes a 0,5%, 0,6%, 0,8%, 1,0%, 1,5% y 2.0%, y se 
adicionan a las aguas congénitas, observando la actividad quelatante. Se 
evidencia  (ilustración 23) que a partir de la concentración de 0,8% hay una buena 
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actividad quelatante observándose la formación de un precipitado, hasta la 
concentración del 2.0%. 
. 
 
Ilustración 23. Dosificación de Ácidos Fúlvicos; a.) Matriz ACl, b.) AC, c.) ACACl 
 
3.4. Determinación de Metales Pesados (Arsénico, Cadmio, Mercurio, 
Plomo) antes y después del Tratamiento con Ácidos Fúlvicos 
 
3.4.1. Calibración del equipo de emisión de plasma inductivo ICP 
 
De acuerdo a lo establecido en el numeral 2.2.7.se realizó la curva de calibración 
para cada metal. En el anexo 4 se encuentra la información detallada de cada 
curva de calibración. En la ilustración 23 se evidencia la curva de calibración 
utilizada para la determinación de Arsénico (As), con una correlación 0,999008.  
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Ilustración 24. Curva de Calibración para Arsénico (As) en ppb. 
 
En la ilustración 24 se evidencia la curva de calibración utilizada para la 
determinación de Cadmio (Cd), con una correlación 0,999979. 
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Ilustración 25. Curva de Calibración para Cadmio (Cd) en ppm. 
En la ilustración 25 se evidencia la curva de calibración utilizada para la 
determinación de Mercurio (Hg), con una correlación 0,999862. 
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Ilustración 26. Curva de Calibración para Mercurio (Hg) en ppb. 
En la ilustración 26 se evidencia la curva de calibración utilizada para la 
determinación de Plomo (Pb), con una correlación 1,000000. 
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Ilustración 27. Curva de Calibración para Plomo (Pb en ppm. 
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3.4.2. Resultado de la Determinación de Metales Pesados (Arsénico, 
Cadmio, Mercurio, Plomo) por emisión de plasma inductivo ICP 
 
3.4.2.1. Determinación de Metales Pesados (Arsénico, Cadmio, Mercurio, 
Plomo) a las Aguas Congénitas. 
 
Inicialmente se procedió a cuantificar  la presencia de  los metales cadmio, plomo, 
arsénico, mercurio (tabla 13),  en la muestra de agua congénita sin tratar, de 
acuerdo a lo establecido en el numeral  2.2.7. Se tomaron 2 lecturas para cada 
muestra. 
Tabla 13. Cantidad de Metales Pesados en las Aguas Congénitas 
Metal Unidades Inicial 
Lectura 1 Lectura 2  
Cadmio  (mg/L) (ppm) 0.0154 0.0136 0.0145 
Plomo  (mg/L) (ppm) 0.1760 0.1902 0.1831 
Arsénico  (ppb) (µg/L) 3.3830 3.3650 3.3740 
Mercurio  (ppb) (µg/L) 12.7836 12.9364 12.8600 
 
3.4.2.2. Determinación de Metales Pesados (Arsénico, Cadmio, Mercurio, 
Plomo) a las Aguas Congénitas después del tratamiento con las 
matrices de Ácidos Fúlvicos. 
 
Posterior al tratamiento establecido en el numeral 2.2.7, se procedió nuevamente  
a hacer la medición de los mismos metales en las muestras de aguas congénitas 
tratadas, de igual modo se tomaron dos lecturas por cada metal. La información 
obtenida de todo el proceso se halla consignada en la tabla 14. 
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Tabla 14. Resultados Obtenidos Después del Tratamiento con Ácidos Fúlvicos 
 
Metales Cadmio  (mg/L) Plomo  (mg/L) Arsénico  (ppb) Mercurio  (ppb) 
Número de Muestras Lectura 1 Lectura 2 Lectura 1 Lectura 2 Lectura 1 Lectura 2 Lectura 1 Lectura 2 
Inicial Sin Tratamiento 0,0154 0,0136 0,1760 0,1902 3,3830 3,3650 12,7836 12,9364 
Tratamiento 1  ACACl 
[2%] 
< 0,0001 < 0,0001 0,0045 0,0085 1,3492 1,3628 1,3963 1,3977 
Tratamiento 2 ACACl 
[0,8 %] 
< 0,0001 < 0,0001 0,0109 0,013 0,2196 0,2290 11,0869 11,2331 
Tratamiento 3 AC [2%] 0,0002 < 0,0001 0,1271 0,1517 1,8586 1,8834 1,5284 1,5656 
Tratamiento 4 AC [0,8%] 0,0024 0,0034 0,0201 0,0253 0,0748 0,0778 7,5479 7,6101 
Tratamiento 5 ACl [2%] 0,0001 0,0003 0,0119 0,0133 0,0992 0,1058 6,2936 6,3164 
Tratamiento 6 ACl [0,8%] 0,0003 0,0005 0,0208 0,0218 0,2996 0,3178 5,3059 5,3221 
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Tabla 15. Promedio de los resultados Después del Tratamiento con Ácidos 
Fúlvicos 
 
 
Metales 
 
Promedio                   
Cadmio  
(mg/L) 
 
Promedio                   
Plomo  
(mg/L) 
 
Promedio           
Arsénico  
(ppb) 
  
Promedio           
Mercurio  
(ppb) 
Inicial 0,0145 0,1831 3,3740 12,8600 
Tratamiento 1  ACACl 
[2%] 
< 0,0001 0,0065 1,3560 1,3970 
Tratamiento 2 ACACl 
[0,8 %] 
< 0,0001 0,0118 0,2243 11,1600 
Tratamiento 3 AC [2%] 0,0001 0,1394 1,8710 1,5470 
Tratamiento 4 AC 
[0,8%] 
0,0029 0,0227 0,0763 7,5790 
Tratamiento 5 ACl 
[2%] 
0,0002 0,0126 0,1025 6,3050 
Tratamiento 6 ACl 
[0,8%] 
0,0004 0,0213 0,3087 5,3140 
 
 
3.4.2.3. Remoción  De Los  Metales Pesados en los Tratamientos En Las 
Aguas Congénitas  
 
Se calculó el porcentaje  de remoción, de acuerdo a los datos obtenidos antes y 
después de cada uno de los tratamientos con ácidos fúlvicos en las muestras de 
las aguas congénitas empleando la fórmula.  
Concentración inicial – Concentración Final   * 100 
Concentración inicial 
En la tabla 16 se encuentra la información en términos de porcentaje de remoción. 
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Tabla 16. Resultados de remoción  en las Aguas Congénitas 
 
Arsénico (Ar) Cadmio (Cd) Mercurio (Hg) Plomo (Pb) 
Muestra 
Inicial 
unidades 
(µg/L) Porcentaje 
de 
Remoción 
unidades 
(ppm) Porcentaje 
de 
Remoción 
unidades 
(µg/L) Porcentaje 
de 
Remoción 
unidades 
(ppm) Porcentaje 
de 
Remoción 
3,374 0,0145 12,86 0,1831 
tratamiento 
Valor 
Final 
Valor 
Final 
Valor 
Final 
Valor 
Final 
ACACl [2%] 1,356 59,81 < 0,0001 100,00 1,397 89,14 0,0065 96,45 
ACACl [0,8 %] 0,2243 93,35 < 0,0001 100,00 11,16 13,22 0,0118 93,56 
AC [2%] 1,871 44,55 0,0001 99,31 1,547 87,97 0,1394 23,87 
AC [0,8%] 0,0763 97,74 0,0029 80.00 7,579 41,07 0,0227 87,6 
ACl [2%] 0,1025 96,96 0,0002 98,62 6,305 50,97 0,0002 99,89 
ACl [0,8%] 0,3087 90,85 0,0004 97,24 5,314 58,68 0,0213 88,37 
 
Los ácidos fúlvicos son efectivos para el proceso de remoción, ya que se puede 
observar que efectivamente hay una disminución en la cantidad de cada metal. La 
remoción de cadmio es mucho mayor  para todos los tratamientos, en 
comparación  con lo demás metales. Hay datos mayores de remoción  en  cadmio 
para el tratamiento 1 y 2. Para plomo el tratamiento 5 tuvo una mayor remoción 
99,89%, para arsénico, el tratamiento 4 con un 97,74% de remoción y para 
mercurio la mejor remoción se dio en el tratamiento 1 con 89,14%. 
Para este caso los cationes actúan como un ácido de Lewis, por lo que la ley del 
octeto está incompleta, donde los cationes que tienen un estado de oxidación 
mayor  a uno son los primeros en formar el quelato; por lo tanto el ácido de fúlvico 
actúa como una base Lewis. Es decir que el orden de quelación está de acuerdo a 
lo que se reporta en la literatura +3, +2 y por último +1. 
El método ICP permite medir trazas, los metales de arsénico y mercurio se 
hicieron por medio de la generación de hidruros. Se utiliza el boro hidruro de 
sodio, la muestra se diluye con ácido clorhídrico al mezclarse con el agente 
reductor produce el hidrogeno de forma atómica, que al reaccionar con estos 
metales forma lo que son los hidruros volátiles.  
 Para el caso del arsénico se forma la arsina el hidruro de arsénico  gas incoloro 
soluble en agua, cloroformo, etc. 
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La reacción que podría describir el proceso, se describe. 
R-As(OH)3  + BH4        R-AsH3 + BH3 +  H2O 
Al obtenerse la arsina esta es llevada a la celda por el gas portador, que se 
calienta con llama aire-acetileno y sufre una descomposición, obteniendo el 
arsénico. 
2 AsH3       2As  + 3 H2   
Para el mercurio se tiene en cuenta que este es un metal volátil entonces se utiliza 
la técnica del vapor frio, que detecta a este en su forma iónica. El hidruro formado 
es el hidruro de mercurio.  HgH. 
Para cadmio y plomo se utilizó cámara chamber del ICP 
Se procedió a hacer el análisis estadístico de acuerdo al modelo planteado (diseño 
de bloques completamente aleatorizado) al momento del diseño experimental.  
 
3.4.3. Análisis Estadístico Para La Remoción de Metales Pesados 
 
Los resultados obtenidos de los tratamientos para la remoción de los metales 
pesados fueron procesados en el programa estadístico IBM SPSS STATISTIC 22. 
 
3.4.3.1.  Prueba de Normalidad - Metales Pesados 
 
Para realizar el estudio estadístico se tuvo en cuenta los porcentajes de remoción 
de cada metal por tratamiento, que se encuentra relacionado en la tabla 17. 
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Tabla 17. Datos empleados para el análisis estadístico de remoción de metales. 
Metales Promedio                   
Cadmio          
(% De 
Remoción) 
Promedio                   
Plomo          
(% De 
Remoción) 
Promedio           
Arsénico      
(% De 
Remoción) 
 Promedio           
Mercurio           
(% De 
Remoción) 
Tratamiento 1  ACACl 
[2%] 
100,00 96,45 59,81 89,14 
Tratamiento 2 ACACl [0,8 
%] 
100,00 93,56 93,35 13,22 
Tratamiento 3 AC [2%] 99,31 23,87 44,55 87,97 
Tratamiento 4 AC [0,8%] 80,00 87,60 97,74 41,06 
Tratamiento 5 ACl [2%] 98,62 99,89 96,96 50,97 
Tratamiento 6 ACl [0,8%] 97,24 88,37 90,85 58,68 
 
Se realizó la prueba de normalidad por el método Shapiro Wilk, para los datos 
relacionados en la tabla 17, por metal.  Se postulan  las hipótesis, una nula y una 
hipótesis alterna. 
 Ho; Los datos presentan una distribución Normal. 
 Hi; los datos no presentan una distribución normal. 
Para determinar si los datos presentan distribución normal. Se empleara un alfa de 
0,05, donde los valores deben ser menores o igual, para que la hipótesis Ho sea 
rechazada.  
Se realizó un  gráfico de normalidad  (Gráfico Q-Q ) para  los datos obtenidos de 
porcentaje de remoción para cada metal por tratamiento (grafico 28), posterior 
mente se obtuvo a través del software los resultados para la prueba estadística  
relacionando las significancias obtenidas tabla 18 . 
Igual los gráficos de normalidad se ubican en una tabla  de tal modo que se 
puedan observar todos al tiempo 
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Ilustración 28. Gráfico de Normalidad para Cadmio 
 
 
Ilustración 29. Gráfico de Normalidad para Plomo 
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Ilustración 30. Gráfico de Normalidad para Arsénico 
 
 
Ilustración 31. Gráfico de Normalidad para Mercurio 
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La línea de cada grafica representa  la distribución normal, los puntos son los 
datos obtenidos de cada metal por tratamiento. Para deducir que los datos se 
comportan de manera normal, deben estar ubicados sobre la línea o lo más 
cercano posible. Para este caso solo cumple la gráfica de mercurio. Por lo tanto 
las gráficas indican que no presentan un comportamiento normal para los datos de 
remoción de metales pesados. 
Tabla 18. Análisis por Shapiro Wilk por Metal 
Metal 
Shapiro-Wilk 
Estadístico Gl Sig. 
% de remoción 
Cadmio 0,61 6 0,001 
Plomo 0,653 6 0,002 
Arsénico 0,785 6 0,043 
Mercurio 0,934 6 0,615 
 
Según los datos arrojados por el análisis estadístico de Shapiro Wilk, se rechaza 
la hipótesis nula, ya que al menos uno o más de los datos  presentan una 
significancia menor al alfa estipulado 0,05. Por lo tanto se acepta la  hipótesis 
alterna. Hi; los datos no presentan una distribución normal. 
3.4.3.2.  Prueba de Normalidad - Tratamientos 
 
Se realizó la prueba de normalidad por el método Shapiro Wilk, para los datos 
relacionados en la tabla 24, por tratamiento.  Se postulan  las hipótesis, una nula y 
una hipótesis alterna. 
 Ho; Los datos presentan una distribución Normal. 
 Hi; los datos no presentan una distribución normal. 
Para determinar si los datos presentan distribución normal. Se empleara un alfa de 
0,05, donde los valores deben ser menores o igual, para que la hipótesis Ho sea 
rechazada. Se realiza el grafico de normalidad  (Gráfico Q-Q) para  los datos 
obtenidos de porcentaje de remoción para cada Tratamiento por metal, 
posteriormente se obtiene la tabla 26 relacionando las significancias obtenidas por 
el programa. 
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Ilustración 32. Gráfico normal por tratamiento Cítrico-HCl 2% 
 
 
Ilustración 33. Gráfico de Normalidad  Cítrico- HCl 0,8% 
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Ilustración 34. Gráfico de Normalidad  Cítrico  2% 
 
 
Ilustración 35. Gráfico de Normalidad  Cítrico  0,8% 
69 
 
 
Ilustración 36. Gráfico de Normalidad  HCl  2% 
 
 
Ilustración 37. Gráfico de Normalidad  HCl  0,8% 
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La línea de cada grafica representa  la distribución normal, los puntos son los 
datos obtenidos de cada tratamiento. Para deducir que los datos se comportan de 
manera normal, deben estar ubicados sobre la línea o lo más cercano posible. Por 
lo tanto las gráficas demuestran que no hay una distribución normal.  
Tabla 19. Prueba de normalidad para los datos de % de remoción 
Pruebas de normalidad 
 Tratamiento 
Shapiro-Wilka 
Sig. 
% de remoción 
Cítrico- HCl 2% 0,171 
Cítrico- HCl 0,8% 0,010 
Cítrico 2% 0,514 
Cítrico 0,8% 0,330 
HCl 2% 0,006 
HCl 0,8% 0,146 
 
Según los datos arrojados por el análisis estadístico de Shapiro Wilk, se rechaza 
la hipótesis nula, ya que al menos uno o más de los datos  presentan una 
significancia menor al alfa estipulado 0,05. Por lo tanto se acepta la  hipótesis 
alterna. Hi; los datos no presentan una distribución normal. 
 
3.4.3.3.   Análisis de varianza: pruebas No Paramétricas por Kruskal-
Wallis 
Debido a que los resultados obtenidos para tratamientos y metales  no presentan 
una distribución normal, es necesario realizar para el análisis de varianza una 
prueba no paramétrica como la de  Kruskal-Wallis. Para este caso y debido al tipo 
de práctica aplicada se hizo  la comparación de medias para tratamientos y 
metales por aparte. 
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En la tabla 27 se muestran los resultados obtenidos para la prueba aplicada a los 
tratamientos, para la misma  se postularon  dos hipótesis, una nula y una hipótesis 
alterna. (Se empleó un alfa de 0,05) 
 Ho; la distribución del porcentaje de remoción es la misma entre los 
tratamientos. 
 Hi; la distribución del porcentaje de remoción no es la misma entre los 
tratamientos. 
Tabla 20. Prueba de Kruskal-Wallis con Variable de agrupación para los 
tratamientos. 
Estadísticos de pruebaa,b 
 % de remoción 
gl (n – 1) 5 
Sig. Asintótica 0,719 
 
El valor de significancia asintótica es mayor a 0,05, por lo tanto se acepta la 
hipótesis Ho. Con los datos obtenidos se evidencia que no hay diferencia entre los 
tratamientos, lo que quiere decir que independientemente del tratamiento aplicado  
hay remoción de metales pesados en las aguas congénitas, lo cual nos puede 
llevar a decir que el efecto quelatante es asumido por  los ácidos fúlvicos y que el 
tratamiento que se emplee para la extracción (única diferencia entre los 
tratamientos) de los mismos no afecta de manera significativa el efecto final. 
Teniendo en cuenta que los datos para metales no presentan una distribución 
normal, se procede también a realizar la Prueba de Kruskal-Wallis  con un alfa de 
0,05 (tabla 28) 
Tabla 21. Prueba de Kruskal-Wallis con Variable de agrupación por metal. 
Estadísticos de pruebaa,b 
 % de remoción 
gl (n – 1) 3 
Sig. Asintótica 0,020 
72 
 
Para la prueba se postularon 2 hipótesis, una nula y una hipótesis alterna. 
 Ho; la distribución del porcentaje de remoción es la misma por metal. 
 Hi; la distribución del porcentaje de remoción no es la misma por metal. 
El valor de significancia asintótica no es mayor a 0,05, por lo tanto se rechaza la 
hipótesis Ho. Lo que quiere decir es que la remoción por lo menos en uno de los 
metales es diferente. Teniendo en cuenta que el tipo de tratamiento no afecta el 
resultado de remisión, podríamos atribuir este efecto a la diferencia  estado de 
oxidación del metal. 
Debido a la diferencia encontrada entre los tratamientos se procedió a la 
aplicación de una prueba de comparación  por pares como la de  Mann Whitney, 
verificando de este modo entre que tratamientos se pueden encontrar diferencias 
significativas; en la tabla 22 se resume la prueba aplicada a todos los pares de 
tratamientos y los resultados obtenidos. 
 
Tabla 22. Análisis de correlación bilateral por metal 
Correlación 
Significancia Asintótica 
Bilateral 
Acepta o Rechaza Ho 
Cadmio Vs Plomo 0,109 Acepta. 
Cadmio Vs Arsénico 0,037 Rechaza 
Cadmio Vs Mercurio 0,01 Rechaza 
Plomo Vs Arsénico 1,000 Acepta. 
Plomo Vs Mercurio 0,109 Acepta. 
Arsénico Vs Mercurio 0,055 Acepta. 
 
Para el análisis de cada par se postularon  las siguientes  hipótesis: 
 Ho; No hay diferencia entre ambos tratamientos. 
 Hi; Hay diferencia entre ambos tratamientos. 
Para la ejecución de la prueba se empleó  un alfa de 0,05, en la tercera columna 
se describe la aceptación o rechazo de la hipótesis nula.  
Se analiza que la aceptación de la hipótesis nula puede ser por la forma en la que 
se encuentra el metal en las aguas congénitas, por ejemplo en el caso del cadmio 
vs plomo, los contrastes son iguales o similares, esto puede darse por dos 
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razones, había la misma cantidad del  metal o estaban en el mismo estado de 
oxidación, estos formaron el quelato con los ácidos fúlvicos, cuando la hipótesis se 
rechaza, es porque las cantidades de los metales se encuentran en diferentes 
proporciones y adicional los estados de oxidación de este metal pudieron crear 
interferencia en la formación del quelato con los ácidos fúlvicos.  
De acuerdo a las significancias entonces se deduce el orden de porcentaje de 
remoción de los metales en los tratamientos de mayor a menor: 
1. Cadmio 
2. Plomo 
3. Arsénico 
4. Mercurio 
 
3.5. Determinación de Cloruros a las Aguas Congénitas después del 
tratamiento con las matrices de Ácidos Fúlvicos. 
 
Inicialmente se determinó la cantidad de cloruros en las aguas congénitas en un 
memo titulador DL 50, obteniendo como resultado 0,014 % m/m de Cl2, al ver la 
poca cantidad existente se adiciona sal común para obtener una concentración 
inicial de 0,741 % m/m de Cl- de acuerdo al numeral  2.2.8. 
 
Tabla 23. Porcentaje m/m de Cloruros en la muestra inicial de las Aguas 
Congénitas.  
  Unidades Inicial sin Sal Inicial con Sal 
Lectura 1 Lectura 2 Promedio Lectura 1 Lectura 2 Promedio 
Cl % m/m 0,014 0,014 0,014 0,738 0,744 0,741 
 
 
Posteriormente, se realizó el tratamiento con las matrices, obteniendo como 
resultado los siguientes datos 
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Tabla 24. Resultados Obtenidos Después del Tratamiento con Ácidos Fúlvicos 
para cloruros en la muestra de Aguas Congénitas 
 
  
Cl   %m/m 
Lectura 1 Lectura 2 Lectura 3 
Inicial sin sal 0,014 0,014 0,014 
Inicial con sal 0,738 0,744 0,741 
Tratamiento 1  ACACl [2%] 0,537 0,536 0,534 
Tratamiento 2 ACACl [0,8 %] 0,512 0,511 0,516 
Tratamiento 3 AC [2%] 0,513 0,510 0,511 
Tratamiento 4 AC [0,8%] 0,471 0,494 0,483 
Tratamiento 5 ACl [2%] 0,591 0,593 0,592 
Tratamiento 6 ACl [0,8%] 0,566 0,565 0,568 
 
 
Tabla 25. Resultados de remoción de Cloruros en las Aguas Congénitas 
 
 
% De remoción 
Lectura 1 Lectura 2 Lectura 3 Promedio 
Tratamiento 1  ACACl [2%] 27,51 27,64 27,91 27,69 
Tratamiento 2 ACACl [0,8 %] 30,88 31,02 30,34 30,75 
Tratamiento 3 AC [2%] 30,75 31,22 30,98 30,98 
Tratamiento 4 AC [0,8%] 36,42 33,31 34,86 34,86 
Tratamiento 5 ACl [2%] 20,22 20,01 20,11 20,11 
Tratamiento 6 ACl [0,8%] 23,66 23,79 23,32 23,59 
 
 
La  remoción de cloruros oscila entre el 20 % y el 36 %.  Esta remoción se lleva a 
cabo por la interacción molecular entre los ácidos fúlvicos y el ion cloruro, sin 
embargo se tiene como hipótesis que el cloruro podría llegar a actuar como 
nucleófilo en la molécula, por el momento se concluye que hay una interacción ion 
– dipolo. 
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Grafica 1. Promedio de Porcentaje de Remoción 
 
 
 
La grafica 1  presenta regresión de 0.2317 y un punto de corte 32.851, hay 
dispersión en los datos para cada tratamiento sin embargo se observa que la 
remoción esta entre un 20% y 35%. 
Para verificar si existe alguna diferencia significativa entre los tratamientos 
aplicados se procede a realizar el análisis estadístico de acuerdo al modelo 
implementado para el diseño experimental (diseño completamente aleatorizado). 
  
3.5.1. Análisis estadístico Para la Remoción de Metales 
 
Para realizar el análisis se tuvo en cuenta los resultados individuales en términos 
de % de remoción, iniciando con la prueba de normalidad para los mismos, los 
datos que se usaron están en la tabla 26. 
 
 
76 
 
3.5.1.1.  Prueba de Normalidad para la Remoción de Cloruros 
 
Se realizó la prueba de normalidad por el método Shapiro Wilk, para los datos 
relacionados en la tabla 26.  Se postulan  las hipótesis, una nula y una hipótesis 
alterna. 
 
 Ho; Los datos presentan una distribución Normal. 
 Hi; los datos no presentan una distribución normal. 
  
Para determinar si los datos presentan distribución normal. Se emplearon un alfa 
de 0,05, donde los valores deben ser menores o igual, para que la hipótesis Ho 
sea rechazada.  
 
Tabla 26. Datos empleados para el análisis estadístico 
 
% De remoción 
Lectura 1 Lectura 2 Lectura 3 
Tratamiento 1  ACACl [2%] 27,51 27,64 27,91 
Tratamiento 2 ACACl [0,8 %] 30,88 31,02 30,34 
Tratamiento 3 AC [2%] 30,75 31,22 30,98 
Tratamiento 4 AC [0,8%] 36,42 33,31 34,86 
Tratamiento 5 ACl [2%] 20,22 20,01 20,11 
Tratamiento 6 ACl [0,8%] 23,66 23,79 23,32 
 
 
Se realizó el grafico de normalidad  (Gráfico Q-Q Normal) para  los datos 
obtenidos de porcentaje de remoción de cloruros 
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Ilustración 38. Gráfico Normalidad Tratamiento  Cítrico 2% 
 
Ilustración 39. Gráfico Normalidad Tratamiento  Cítrico 0,8% 
 
78 
 
 
Ilustración 40. Gráfico Normalidad Tratamiento  HCl 2% 
 
Ilustración 41. Gráfico Normalidad Tratamiento  HCl 0,8% 
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Ilustración 42. Grafico Normalidad Tratamiento  Cítrico-HCl 2% 
 
 
Ilustración 43. Grafico Normalidad Tratamiento  Cítrico-HCl 0,8% 
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La línea de cada grafica representa  la distribución normal, los puntos son los 
datos obtenidos de la remoción de cloruros. Para deducir que los datos se 
comportan de manera normal, deben estar ubicados sobre la línea o lo más 
cercano posible.  
Posterior mente se obtiene la tabla 27 relacionando las significancias obtenidas 
por el programa. 
 
Tabla 27. Análisis por Shapiro Wilk para cloruros 
Pruebas de normalidad 
 Tratamiento 
Shapiro-Wilka 
Sig. 
% de remoción 
Cítrico- HCl 2% ,619 
Cítrico-HCl 0,8% ,375 
cítrico 2% ,619 
cítrico 0,8% ,954 
HCl 2% ,959 
HCl 0,8% ,654 
 
 
Según los datos arrojados por el análisis estadístico de Shapiro Wilk, se acepta la 
hipótesis nula, ya que los datos  presentan una significancia mayor al alfa 
estipulado 0,05. Por lo tanto presentan una distribución normal. 
Luego de la prueba de normalidad se procede a hacer el análisis de varianza, las 
pruebas post hoc solo complementan la información para el análisis de varianza 
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3.5.1.2. Análisis de Varianza 
 
Para el análisis de varianza se tienes en cuenta las siguientes hipótesis 
Ho= las medias de los tratamientos son iguales  
H1= Por lo menos uno de los tratamientos es diferente 
 
Tabla 28. Los resultados de la prueba Varianza 
 
Pruebas de efectos inter-sujetos 
Variable dependiente:   % de remoción   
Origen 
Tipo III de 
suma de 
cuadrados 
gl 
Cuadrátic
o 
promedio 
F Sig. 
Tratamiento 436,620 5 87,324 194,536 0,000 
Error 5,387 12 0,449   
Total 14526,021 18    
Total 
corregido 
442,007 17    
 
a. R al cuadrado = 0,988 (R al cuadrado ajustada = 0,983) 
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De acuerdo al análisis reportado se rechaza la hipótesis nula sig (0,000) y 
se establece que de manera muy significante existe diferencia entre los 
tratamientos. 
Para complementar la información obtenida se procede a hacer una 
prueba post hoc de comparación por pares. 
 
3.5.1.3.   Prueba Post Hoc –Tukey 
 
 
Como lo datos presentan comportamiento de distribución normal, se procede a 
realizar la prueba Tukey que se utiliza  para comparaciones  múltiples. 
Tabla 29. Prueba Tukey Significancia 
  (I) Tratamiento (J) Tratamiento Sig. 
HSD Tukey 
Cítrico- HCl 2% 
Cítrico-HCl 0,8% 0,001 
cítrico 2% 0,001 
cítrico 0,8% 0,000 
HCl 2% 0,000 
HCl 0,8% 0,000 
Cítrico-HCl 0,8% 
Cítrico- HCl 2% 0,001 
cítrico 2% 0,999 
cítrico 0,8% 0,000 
HCl 2% 0,000 
HCl 0,8% 0,000 
cítrico 2% 
Cítrico- HCl 2% 0,001 
Cítrico-HCl 0,8% 0,999 
cítrico 0,8% 0,000 
HCl 2% 0,000 
HCl 0,8% 0,000 
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cítrico 0,8% 
Cítrico- HCl 2% 0,000 
Cítrico-HCl 0,8% 0,000 
cítrico 2% 0,000 
HCl 2% 0,000 
HCl 0,8% 0,000 
HCl 2% 
Cítrico- HCl 2% 0,000 
Cítrico-HCl 0,8% 0,000 
cítrico 2% 0,000 
cítrico 0,8% 0,000 
HCl 0,8% 0,000 
HCl 0,8% 
Cítrico- HCl 2% 0,000 
Cítrico-HCl 0,8% 0,000 
cítrico 2% 0,000 
cítrico 0,8% 0,000 
HCl 2% 0,000 
 
Esta prueba se realiza con un nivel de significancia del 5%  (0,05), Se postulan  
las hipótesis, una nula y una hipótesis alterna. 
 Ho; Los datos no difieren 
 Hi; los datos  difieren. 
 
Para la mayoría de los tratamientos comparados la significancia es menor al nivel 
de significancia estipulado, por lo tanto se rechaza la hipótesis es decir si difieren 
los datos, esto exceptuando los grupos  Cítrico-HCl 0,8% Vs Cítrico 2%  en donde 
la hipótesis se acepta estos datos no difieren. 
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Tabla 30. Sub-conjuntos de la prueba  Tukey 
 
  Tratamiento N 
Subconjunto del Porcentaje de remoción 
1 2 3 4 5 
HSD 
Tukeya,b 
HCl 2% 3 20,11475         
HCl 0,8% 3   23,59096       
Cítrico- HCl 
2% 
3     27,6859     
Cítrico-HCl 
0,8% 
3       30,74587   
cítrico 2% 3       30,98211   
cítrico 0,8% 3         34,86331 
Sig.   1 1 1 0,999 1 
 
 
La tabla 30 es la agrupación de los datos que no tiene  diferencias significativas, 
se observa que hay dos  tratamientos en el grupo número 4. El orden de 
porcentaje de remoción mayor es dado por el grupo 1 que esta con un 34.86331% 
el cual hace referencia al tratamiento AC 0.8%, en segundo lugar está el grupo 4 
que esta los tratamiento de ACCl 0.8% y AC 2%, en tercer lugar está el grupo 3 
con un 27.6859% que es del tratamiento ACCl 2%, y para el cuarto lugar el grupo 
2   el tratamiento ACL 0.8%, y por ultimo ACl 2% con un 20.11475% 
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4. Conclusiones 
 
1. Se obtuvo ácidos fúlvicos a partir de carbón tipo lignito, mediante el método 
de extracción de hidróxido de sodio y ácido, se realizaron diferentes 
matrices de ácidos  obteniendo como resultado los siguientes rendimientos, 
Matriz con Ácido Clorhídrico 5,2072%, Matriz Ácido Cítrico- Ácido 
Clorhídrico 8,89905%, Ácido Cítrico- Ácido Fosfórico 16,25915% y matriz 
Ácido Cítrico 11,9019% de rendimiento. 
2. Se realizó la cuantificación de los metales pesados por espectroscopia de 
emisión de plasma inductivo ICP, obteniendo como datos iniciales, Cadmio  
0.0145 (mg/L), Plomo 0.1831 (mg/L), Arsénico  3.3740 (ppb) y Mercurio 
12.8600  (ppb); para cloruros se realizó por titulación potenciométrica en un 
memotitulador, obteniendo como resultado inicial 0,014 % m/m, al no 
obtener un valor significativo se adiciono cloruros en forma de sal, 
obteniendo como resultado inicial para los tratamientos 0,741 % m/m. 
3. La identificación del pH se realizó en la escala de Ácidos a Básicos, se 
concluyó de manera visual que los ácidos fúlvicos presentan una mejor 
actividad quelatante en pH básico, por lo tanto se determinó el uso a pH 11, 
para el tratamiento de estas aguas.   
4. Se prepararon diferentes soluciones a partir de los ácidos fúlvicos 
liofilizados, desde concentraciones del 0,5% hasta el 2%, se utilizaron las 
concentraciones de 0,8 % y 2 % para la implementación del tratamiento en 
las aguas congénitas. 
5. Se realizó la cuantificación de los metales pesados por espectroscopia de 
emisión de plasma inductivo ICP, a las muestras después del tratamiento 
con cada una de las matrices obteniendo como resultado final:, Matriz con 
Ácido Cítrico – Ácido Clorhídrico concentración al 2%, Cadmio < 0,00001 
(mg/L), Plomo 0,0065 (mg/L), Arsénico 1,3560 (ppb), Mercurio 1,3970 
(ppb); Matriz con Ácido Cítrico – Ácido Clorhídrico concentración al 0,8%, 
Cadmio < 0,001 (mg/L), Plomo 0,0118 (mg/L), Arsénico 0,2243 (ppb), 
Mercurio 11,1600 (ppb); Matriz con Ácido Cítrico concentración al 2%, 
Cadmio 0,0001 (mg/L), Plomo 0,1394 (mg/L), Arsénico 1,8710 (ppb), 
Mercurio 1,5470 (ppb); Matriz con Ácido Cítrico concentración al 0,8%, 
Cadmio 0,0029 (mg/L), Plomo 0,0227 (mg/L), Arsénico 0,0763 (ppb), 
Mercurio 7,5790 (ppb); Matriz con Ácido Clorhídrico concentración al 2%, 
Cadmio 0,0002 (mg/L), Plomo 0,0126 (mg/L), Arsénico 0,1025 (ppb), 
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Mercurio 6,3050 (ppb); Matriz con Ácido Clorhídrico concentración al 0,8%, 
Cadmio 0,0004 (mg/L), Plomo 0,0213 (mg/L), Arsénico 0,3087 (ppb), 
Mercurio 5,3140 (ppb); para cloruros se realizó por titulación 
potenciométrica en un memotitulador, a las muestras después del 
tratamiento con cada una de las matrices obteniendo como resultado final; 
Matriz con Ácido Cítrico – Ácido Clorhídrico concentración al 2%, 0,536 % 
m/m, Matriz con Ácido Cítrico – Ácido Clorhídrico concentración al 0,8%, 
0,513 % m/m, Matriz con Ácido Cítrico concentración al 2%, 0,511 % m/m, 
Matriz con Ácido Cítrico concentración al 0,8%, 0,483 % m/m, Matriz con 
Ácido Clorhídrico concentración al 2%, 0,592 % m/m y Matriz con Ácido 
Clorhídrico concentración al 0,8%, 0,566 % m/m. 
6. La actividad quelatante  de los ácidos fúlvicos, permitió una remoción de 
metales pesados satisfactoria debido a que para cadmio en general entre el 
80% y 100% de remoción, para Plomo  23% y 99%, para Arsénico 44% y 
97% de remoción y finalmente para Mercurio, 13% y 89%, lo que concluye 
que si hay una remoción de metales pesados en todos los tratamiento. Para 
cloruros se observa que el porcentaje de remoción esta entre 20% y 35%. 
7. Se determinó que el análisis estadístico para metales pesados no presentan 
una distribución normal, por lo tanto se analizó de forma no paramétrica, los 
datos obtenidos por la prueba de Kruskal-Wallis concluye que sin importar 
el tipo de tratamiento de extracción  se logra una remoción de los metales 
pesados, mientras que el análisis dado por metales, describe que la 
remoción puede llegar a ser a un 100% pero este depende del metal y su 
estado de oxidación, confirmándolo por el análisis de correlación por Mann 
Whitney. 
8. El análisis estadístico de cloruros, los datos obtenidos presentan una 
distribución normal, se procede a realizar una de las pruebas post hoc; para 
la cantidad y tipos de datos que se tenían del análisis se realizó por la 
prueba de Tukey, cuyo objetivo es agrupar los datos que son iguales o no 
difieren. Para lo cual se concluye que son  similares los tratamientos de 
Cítrico y HCl 0,8% y Cítrico 2%. Para las extracciones que se realizaron por 
ácido Clorhídrico, se tiene en cuenta que su valor es bajo debido a que 
estas aportan cloruros al agua congénita.  
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Anexos 
 
Anexo 1. Procedimiento para la Extracción de las sustancias fúlvicos 
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Anexo 2. Procedimiento de Liofilización 
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Anexo 3. Procedimiento para determinación de Cloruros 
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Anexo 4. Información adicional sobre las curvas de calibración 
1. Calibración para el arsénico 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
2. Curva de calibración para Cadmio 
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3. Curva de calibración para el Mercurio 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
4. Curva de calibración para el Plomo 
 
 
 
